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Verfahren zum Herstellen von einkristallinen Strukturen 

5 Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Herstellen 
von einkristallinen Strukturen, insbesondere aus Superlegie- 
rungen gemass dem Oberbegriff des Anspruchs 1, 

Metallische Werkstucke mit einkristalliner Struktur oder 
10 gerichtet erstarrten Strukturen werden als Bauteile von 

Maschinen verwendet, die im Betrieb hohen mechanischen, ther- 
mischen und/oder chemischen Belastungen ausgesetzt sind. . 
Beispielsweise werden Schaufeln von Gasturbinen, insbesondere 
auch von Rotoren fur Flugzeug-Triebwerke, aber auch solche 
15 fur stationare Gasturbinen, aus Einkristallen hergestellt. 

Die Fertigung von derartigen einkristallinen Werkstucken er- 
folgt z.B. durch gerichtetes Erstarren aus der Schmelze. Es 
handelt sich dabei urn Giess verfahren, bei denen die fliissige 
metallische Legierung zur einkristallinen Struktur, d.h. zum 

2 0 einkristallinen Werkstiick, oder gerichtet erstarrt. . 

Es ist beispielsweise ein spezielles Giessverf ahren zum Her- 
stellen derartiger Werkstucke bekannt, bei dem die in einer 
keramischen Form befindliche flussige Legierung in einem ge- 
richteten Temperaturf eld z.B. eines Bridgemanof ens eine Kris- 
25 tallorientierung erhalt. Dabei werden dendritische Kristalle. 
entlang dem Warmefluss ausgerichtet und bilden entweder eine 
stangelkristalline Kornstruktur (d.h. Korner, die uber die 
ganze Lange des Werkstuckes verlaufen und hier, dem allge- 
meinen Sprachgebrauch nach, als gerichtet erstarrt bezeichnet 

3 0 werden) oder eine einkristalline Struktur, d.h. das ganze 

Werkstuck besteht aus einem einzigen Kristall. 
In diesen Verfahren muss man den Ubergang zur globulitischen 
(polykristallinen) Erstarrung meiden, bei der sich durch 
ungerichtetes Wachstum notwendigerweise transversale und lon- 
35 gitudinale Korngrenzen ausbilden, welche die guten Eigen- 

schaften des gerichtet erstarrten oder einkristallinen Bau- 
teiles zunichte machen. 
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Wenn ln der vorliegenden Sohrift von einkristalliner Struktur 
und einkristallinen Strukturen die Rede 1st, so sind damit 
sowohl echte Einkristalle, die keine Korngrenzen aufweisen, 
ale auch Kristallstrukturen gemeint, die „ar Korngrenzen. 
die long lt udinal verlaufen, aber keine Korngrenzen, die in 
transversaler Richtung verlaufen, aufweisen. Bel diesen 
zweitgenannten kristallinen Strukturen spricht man auch von 
gerrchtet erstarrten Gefugen (direotionally solidified 
structures) . 

1st allgemein von geriohtet erstarrten Gefugen die Rede, so 
srnd dandt sowohl Einkristalle gemeint, die keine Korngrenzen 
Oder hochstens Kleinwinkelkomgrenzen aufweisen. als auch 
Stangelkristallstrukturen. die wohl in longitudinaler Rich- 
tung verlaufende Korngrenzen, aber keine transversalen Korn- 
grenzen aufweisen. 



20 



25 



30 



35 



Als Legxerungen beispielsweise fur die erwahnten Einkristall- 
Turbxnenschaufeln werden u.a. sog. Superlegierungen auf 
Nickel- (Ni), Kobalt- (Co) Oder Eisanbasis (Pe) verwendet. 
Besonders Superlegierungen auf Nickelbasis haben hervorra- 
gende mechanische und chemische Hochtemperatureigenschaf ten. 

Solche Bauteile nutzen sich im Einsatz ab und werden bescha- 
dxgt konnen aber wieder auf gearbeitet werden, indem man die 
betroffenen abgenutzten Bereiche falls notig entfernt und 
neues Material in diesen Bereichen wieder auftragt (bspw 
epitaktisch) . Dabei soil aber wieder die gleiche Kristali- 
struktur erreicht werden. 

Ein solches Verfahren ist in der US-PS 6,024,792 und in der 
BP 0 892 090 Al beschrieben. Bei diesen, Verfahren wird sine 
Schrcht des auf zutragenden Materials guer zu Lange der zu be- 
handelnden oberflache jeweils in Bahnen nebeneinander aufge- 
tragen. Dabei tat es oft zu Eehlorientierungen. weil in der 
Nahe der Oberflache schon nach dem Herstellen und nach 
Gebrauch nichteinkristalline Strukturen vorhanden sind, die 
Fehlorientierungen darstellen. 
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Die Struktur des auf zutragenden Materials orientiert sich 
ab v er an der Struktur der Oberflache, auf der es aufgetragen 
wird, so dass es zu Fehlorientierungen auch im auf getragenem 
Material kommt. 

5 In der Folge sind die mechanischen Eigenschaf ten in diesem 

Bereich mangelhaft, wodurch die mechanische Belastbarkeit des 
gesamten Bauteils beeintrachtigt wird. 

. 10 Es ist daher Aufgabe der Erf indung, den oben genannten Nach- 
teil zu xiberwinden. 

Die Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren gemafi Anspruch 1, 
indem auf das Substrat eine Zwischenschicht aufgebracht wird.. 

15 

Mit dem neuartigen Verfahren ist es moglich, auf der bei- 
spielsweise gerichtet erstarrten Struktur eines Substrats 
eine oder mehrere Schichten, bzw. einen Korper oder ein Werk- 
stuck mit der gleichen gerichtet erstarrten Struktur wie das 

20 Substrat aufzubauen. Es handelt sich um ein epitaktisches 

Verfahren Cepitaktisch nennt man das gleichorientierte Kris- 
tallwachstum auf einer kristallinen Unterlage) . 
Dabei wird durch eine entsprechende Prozesskontrolle ein glo- 
bulitisches Gefuge vermieden, was durch Aufbringung einer 

25 Zwischenschicht erfolgt. 

Die Erfindung schafft ein neuartiges Verfahren, mit dem es 
moglich ist, auf einem Substrat mit einkristalliner Struktur 
bzw. einkristallinen Strukturen eine oder mehrere Schichten 
30 bzw. einen Korper oder ein Werkstiick mit einkristalliner 

Struktur aufzubauen. Es handelt sich dabei um ein epitakti- 
sches Verfahren, bei welchem die kristalline Struktur des 
Substrates von der Schicht oder den Schichten, die aufgebaut 
werden, ubernommen wird. 

35 

Bisher gab es keine Moglichkeit, ein einkristallines Werk- 
stuck so zu reparieren bzw. zu rekonditionieren, dass das 
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einknstallxne Gefiige des Grundwerkstof f es auch in der rekon- 
ditionierten stelle vorliegt, ohne dass dabei viele uner- 
wiinschte Kristallausrichtungen auftreten. 

Mit dem neuen Verfahren ist es nun moglich, beschadigte und 
abgenutzte einkristalline Werkstucke einkristallin zu rekon- 
dxtxonieren, d.h. die optimale Kristallstruktur zu erganzen 
und neu aufzubauen. Dabei wird auf dem Substrat, z.B. bei ei- 
ner einkr ist al linen Rotorschaufel, Schicht um Schicht auf ei- 

ner Bahn einkristallin auf- und wei-tergebaut -bis -die-ur- 

sprungliche Grosse und Form des Werks tucks wieder erreicht 
ist. 



15 
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Das Verfahren fur den Aufbau von Einkristallen aus dem glei- 
chen Werkstoff, angenahert gleichen oder auch von dem Sub- 
strat verschiedenen Werkstoffen ermoglicht beispielsweise den 
Neuaufbau bzw. die Erganzung von Werkstiicken, die ein- 
kristalline Strukturen aufweisen und die beschadigt sind oder 
abgenutzt sind. Beispielsweise gibt es heute Rotorschaufeln 
von Gasturbinen, die aus Einkristallen von sog. metallischen . 
Superlegierungen bestehen und die mit dem Verfahren repariert 
werden konnen, wenn sie beschadigt sind. 

Einkristalline Werkstucke konnen zwar aus der Schmelze durch 
sog. gerichtetes Erstarren ( direct ionally solidified) herge- 
stellt werden. Aber trotz ihrer hervorragenden Eigenschaf ten 
nutzen sich auch solche durch gerichtetem Erstarren herge- 
stellten Teile ab. 

Mit dem neuen Verfahren ist es nun moglich, beschadigte und 
abgenutzte einkristalline Werkstucke einkristallin zu 
rekonditionieren, d.h. die Kristallstruktur zu erganzen und 
neu aufzubauen. Dabei wird auf dem Substrat, z.B. bei einer 
einkristallinen Rotorschaufel, Schicht um Schicht einkristal- 
lxn auf- und weitergebaut bis die ursprungliche Grosse und 
Form des Werkstucks wieder erreicht ist. 
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Als Energie- bzw. Warmequelle fur das Durchfuhren des Verfah- 
rens sind Laserstrahlen oder Elektronenstrahlen geeignet, 
also Energiequellen, mit denen es moglich ist, auf einer . , 
grossen Flache bzw. in einem grossen Volumen, hohe Energie- 
5 mengen einzubringen. 

Der Strahl hoher Energie und Energiedichte wird auf die Ober- 
flache des Substrats gerichtet, so dass eine Oberflachen- 
schicht des Substrats leicht anschmilzt . Dem Arbeit sbereich 

10 des Strahls wird das Material bspw in -Pulverf orm oder in . 

Form eines Drahts zugefiihrt. Das zugefuhrte Material wird 
ebenfalls geschmolzen. Das Schmelzen dieses zugefuhrten Mate- 
rials kann im Fliissigbad der geschmolzenen Oberf lachenschicht. 
oder schon auf dem Weg zum Flussigbad erfolgen. Der Vorgang 

15 lauft vorzugsweise unter Schutzgas und/oder im Vakuum ab. 

Wenn nun das Erstarren der Schmelze unter Bedingungen ab- 
lauft, die ausserhalb des globulitischen Bereichs, also im 
Bereich, in welchem das verwendete -Material gerichtet er- 

20 starrt, liegt, erstarrt der Werkstoff in einkristalliner ...i 
Form, wachst also als epitaktische Struktur auf dem Substrat . 
Bei Metallen spricht man von globulitischer Erstarnung, wenn . 
die Schmelze nicht gerichtet kristallisiert . Es bilden sich 
dann beim Ubergang von „gerichtet einkristallin n auf >,unge- 

25 richtet u notwendigerweise eine oder mehrere Korngrenzen aus, 
welche die Vorteile des Einkristalls zunichte machen. 

Die einkristalline Struktur wird zweckmaSig in Form von dun- 
nen Schichten, Platten oder komplexen Formen von etwa einem 
30 Millimeter oder einem Bruchteil eines Millimeters ubereinan- 
der Schicht fur Schicht aufgetragen. 

Wenn das Substrat z.B. durch Blindspuren, d.h. .ohne Material- 
zufuhr, mit dem Laser oder induktiv auf eine Vorwarmtempera- - 
tur im Bereich von 600°C bis 1100°C gebracht wird und diese. 
35 Temperatur z.B. wahrend dem Aufbau aufrecht erfralten wird, 

werden die Spannungen im Substrat und im aufgebauten Einkrisr 
tall, aber auch zwischen dem Substrat und der epitaktisch 
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darauf aufgebauten kristallinen Struktur verringert. W a S Z um 
Verhindern von Rekristallisation und Kriechen in der Kris- 
tallstruktur beitragt . 

Entspannungsgluhen von Substrat und neu aufgebauter Einkris- 
tallschicht wahrend etwa einer Stunde bei einer Temperatur im 
Bereich von etwa 1000<»c bis 1250°C, fur CMSX-4 bei ca ll 50 °C 
und nachfolgendes langsames Abkuhlen reduziert innere 
Spannungen, welche zur Zerstorung der einkristallinen Struk- 
turen durch Rekristallisation und Kriechen fuhren konnten 
Das Spannungsarmgluhen konnte aber auch gleich nach dem Auf- 
brxngen der epitaktischen Schicht mit einer HF-Einrichtung 
erfolgen. 3 

15 Das sogenannte GV-Diagramm ist fur verschiedene Metalle und 
metallxsche Legierungen unterschiedlich und kann fur jede Le- 
gxerung berechnet Oder experimentell bestimmt werden. Die 
Kurve L trennt im GV-Diagramm den Bereich der beiden Parame- 
ter Erstarrungsgeschwindigkeit und Temperaturgradient , in 
20 welchem die Legierung globulitisch erstarrt, von jenem, in 

welchem dxe Legierung zu einem dendritisch gerichteten Gefuge 
erstarrt. Eine Beschreibung und Erklarung des GV-Diagramms 
fxndet sich z.B. in Material Science Engineering: Band 65 
1984, in der Publikation J. D. Hunt uber "Columnar to Equian- 
25 gular Transition". 

Ausfuhrungsbeispiele sind in den Figuren gezeigt . 
Es zeigen 

30 Figur 1, 2, 3/ 4 verschiedene Verfahrensschritte eines erfin- 
dungsgemafien Verf ahrens . 



Figur 1 zeigt ein Bauteil 1, insbesondere ein Bauteil fur 
35 exne Gasturbine, wie z.B. eine Turbinenschauf el , . das aus 
exnem Substrat 7 besteht. 
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Das Substrat 7 ist insbesondere eine metallische Superlegie-. 
rung auf Nickel- oder Kobaltbasis und weist insbesondere eine 
einkristalline Struktur auf. 

5 Auf das Substrat 7 soil entweder auf der Oberflache 22 des 
Bauteils oder in einer Vertiefung 19 des Bauteils 1 neues 
Material eingefiigt werden, das eine einkristalline Struktur 
ahnlich oder genau wie die des Substrats 7 aufweisen soli . . 

10 Die Vertiefung 19 ist beispielsweise - eine. S telle, des Bauteils 
1, an der Material entfernt wurde, weil dort Korrosion 
und/oder Risse vorlagen. Diese degradierten Bereiche wurden 
riickstandslos entfernt und sollen wieder aufgefullt werden, 
wobei sie dieselben mechanischen Eigenschaf ten wie das Sub- 

15 strat 7 aufweisen sollen. 

Figur 2 zeigt das Bauteil 1 in einem weiteren Verfahrens- 
schritt . 

20 Auf die Grundflache 4 in der Vertiefung 19 oder auf der. Ober- 
flache 22 wird erf indungsgemass eine Zwischenschicht 10 auf- 
gebracht . 

Die Zwischenschicht 10 kann auf verschiedene Art und Weise 
durch ein erstes Materialauf tragungsverf ahren aufgebracht 
25 werden, insbesondere durch einen elektrochemischen Abschei- 

deprozess (bspw. Elektrolyse) , aber nicht durch ein Verf ahren 
wie aus der EP 892 090 Al bekannt . 

Die Zwischenschicht 10 besteht bspw. aus Nickel und/oder 
30 Nickel/Kobalt und/oder Nickel/Kobalt/Chrom, ( Haupt be stand - 
teile des Substrats 7) wobei die Anteile von Nickel, Kobalt 
oder Chrom der Zwischenschicht 10 bspw. ungefahr die. gleichen 
Verhaltnisse wie die Hauptbestandteile des Materials des Sub- 
strats 7 aufweisen. 
35 Die Zwischenschicht 10 kann aber auch die gleiche oder eine 
ahnliche Zusammensetzung wie das Material des Substrats .7 
aufweisen. 
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Gegebenenfalls sind an der Grundflache 4 Strukturf ehler in . 
der Kristallstruktur (keine Korrosion oder Degradation) der 
Schaufel vorhanden, die bei der Degradation entstanden sind. 
Bex exnem Aufbringen von neuem Material besteht daher die 
Gefahr, dass die Strukturf ehler, 2 . B . globulitische Korner 
kopiert werden, und dass das Material, das in der Vertiefung . 
19 einkristallin aufgebracht werden soil, nicht einkristallin 



Die Zwischenschicht 10 verhindert die Kopie von Strukturfeh- 
lern des Bauteils 1 an der Grundflache 4 und ermoglicht ein 
epitaktisches Wachstum auf der Zwischenschicht. 

Figur 3 zeigt einen weiteren Verfahrensschritt des erfin- 
dungsgemafien Verf ahrens . 

Auf die Zwischenschicht 10 ist in bekannter Art und Weise 
mittels eines epitaktischen Materialauf tragungsverfahren 
(bspw. LaserauftragsschweiSen, wie aus der EP 892 090 Al 
bekannt) neues Material 13 hinzugefiigt worden, das die glei- 
che oder ahnliche Struktur wie das Substrat 7 des Bauteils 1 
auf weist . 

Beim epitaktischen Wachstum orientiert sich die Struktur des 
neuen Materials 13 nicht an der moglicherweise ungunstigen 
Struktur des Substrats 7, sondern an der Struktur der Zwi- 
schenschicht 10. 



Durch die bspw. galvanische Abscheidung der Zwischenschicht 
30 10 (ungerichtete und/oder cjerichtete Mikrostruktur) ist es 

moglich, unabhangig von der Unterlage (polykristallin) Z umin- 
dest genchtete Strukturen zu erzeugen. 

Ebenso konnen auch Orientierungsf ehler aus DS- und SX-Struk- 
turen durch geeignete Wahl der Abscheideparameter korrigiert 
35 werden. 3 



200217431 



9 

Das Verfahren zur Auftragung der Zwischenschicht 10 unter- 
scheidet sich von dem, das. fur die Auftragung der Schicht 13 
verwendet wird. 

5 Bei geeigneter Wahl von Material und Dicke der Zwischen- 
schicht 10 wird der Temperature int rag in das Subs t rat 7 ver- 
ringert, wodurch das mit dem Prozess des epitaktischen Auf- 
wachsens einhergehende Umschmelzen der einkristallinen Schau- 
fel an der Oberflache 4, 22 minimiert wird. 

10. ., . 

Die Vertiefung 19 wurde dabei beispielsweise bis. zur Oberfla- 
che 22 des Bauteils 1 in der Umgebung der Vertiefung 19 auf- 
gefiillt . 

15 

Figur 4 zeigt einen weiteren, optionalen Verf ahrensschritt 
des erf indungsgemaSen Verfahrens. 

Durch eine Warmebehandlung nach oder auch schon .wahrend des 
2 0 Laserauf tragsschweiSens findet eine Diffusion des Materials 

der Zwischenschicht 10 und der Schicht 13 bspw. auch des Sub- 
strats 7 statt, so dass die Zwischenschicht 10 in ihrer.ur- 
sprunglichen Zusammensetzung teilweise oder ganz verschwindet 
und mit der Schicht 13 und/oder dem Substrat 7 einen Bereich 
25 16 formt, der zumindest teilweise eine kristalline Struktur 
aufweist. Ebenso gleichen sich gegebenenf alls vorhandene 
Unterschiede in der Materialzusammensetzung der Schichten 10, 
13 an, 

30 Der Bereich 16 # der die Vertiefung 19 jetzt vollstandig aus- 
fullt, weist eine einkristalline Struktur auf und hat ahnli- 
che oder gleiche, insbesondere mechanische, Eigenschaf ten wie 
das Substrat 7 . 

35 Bei hinreichend dunner Zwischenschicht 10 verschwindet diese 
ganz . 
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Pat entansp ruche . 

1. Verfahren zum Herstellen von einkristal linen Strukturen, 
Bauteilen oder Werkstucken, 

5 insbesondere aus metallischen Super legierungen, 

auf einem Substrat (7) , 

insbesondere mit einkristalliner Struktur oder: einkristal- 
linen Strukturen durch epitaktisches Aufwachsen von 
Schichtmateria'l (13) 
10 mittels einem erst en Materialauf tragungsverf ahren, 

dadurch gekennzeichnet, dass 

vor dem epitaktischen Aufwachsen auf dem Substrat (7) eine 
15 Zwischenschicht (10) mittels einem zweiten Materialauf tra- 

gungsverf ahren aufgebracht wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, 

20 dadurch gekennzeichnet, dass 

die Zwischenschicht (10) einer Dif f usionsbehandlung unterr 
zogen wird, . . 

so dass sich die Zwischenschicht (10) mit dem Substrat (7) 
25 und/oder der Schicht (13) zumindest teilweise in etinen Be- 

reich (16) mit gleicher Material zusammensetzung umwandelt. 

3 . Verfahren nach Anspruch 1 , 
30 dadurch gekennzeichnet, dass 

die Zwischenschicht (10) elektrochemisch erzeugt wird. 
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4. Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, dass 

eine Zwischenschicht (io) m it ungerichteter Mikrostruktur 
aufgebracht wird. 



5. Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, dass 

eine Zwischenschicht (10) mit gerichteter Mikrostruktur 
aufgebracht wird. 



6. Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichne.t, dass 

die Zwischenschicht (10) dort aufgebracht wird, 

wo keine einkristalline oder gerichtete Struktur in dem 

Substrat vorhancien ist . . 



7. Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch g e k e 'n n z e i c h n e t/ . ^ 

die verhaltni Emaasige Zusammensetzung der Bestandteile fur 
dre Zwischenschicht ,10) der verhaltnis^assigen Zusanunen- 
setzung der Hauptbestandteile des Substrate (7) angepasat 



8. Verfahren nach Anspruch 1, 

dadurch gekennzeichnet, dass 

die Materialzusammensetzung der Zwischenschicht (10) der 
Materialzusammensetzung des Substrats (7) zumindest unge- 
fahr entspricht. 
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Verfahren zum Herstellen von einkristallinen Strukturen 

5 Beim epitaktischen Kristallwachstum nach dem Stand der Tech- . 
nik werden oft Strukturf ehler eines Substrats iibernommen, auf 
dem das neue Material aufgebracht werden soli. Dies fuhrt zu 
einer Reduzierung der mechanischen Eigenschaf ten, 

10 Bei dem erf indungsgemafien Verfahren wird vor dem epitakti- 
schen Materialauf trag eine Zwischenschicht 10 aufgebracht , 
die verhindert, dass sich Strukturf ehler im Substrat 7 in dem 
neu ausgefiillten Bereich 13, 16 wiederholen. 



15 

Figur 3 



PPO- Munich 
51 

10. Jan. 200? 




PCT Application 

PCT/EP2003/014255 



